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(54) Vorrichtung und Verfahren zum Befullen einer Saule mit einem Fullmaterial 



(57) - Eine Vorrichtung (1) und ein Verfahren dienen 
zum Befullen einer Saute (20) mit einem Fullmaterial 
(T) . Die Saule (20) ist an zwei Enden (21 a, 21b) mit einer 
Befulloffnung (22b) bzw. mit einer Ansaugoffnung (22a) 
versehen. Die Saule ist durch eine Haltevorrichtung (12) 
gehalten. Mit der Haltevorrichtung (12) kann die Saule 



(20) in einem Behalter (11) eingesetzt werden, in dem 
sich das Fullmaterial (T) befindet. Die Saule (20) istuber 
eine Verbindungsleitung (1 3) mit einer Unterdruckquelle 
(14) verbunden. Durch Erzeugen eines Unterdrucks (P) 
im Innern (24) der Saule (20) lasst sich das Fulimateriai 
(T) homogen in das Innere (24) der Saule (20) ansau- 
gen. 
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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine 
Vorrichtung zum Befiillen einer Saule mit einem Fullma- 
terial mit den Merkmaien des Oberbeg riffs der unabhan- 
gigen Patentanspruche. 

[0002] Bei der Chromatographie werden sogenannte 
Trennsaulen verwendet. Die Trennsaulen sind mit ei- 
nem Trennmaterial versehen, welche in einer Probe ent- 
haltene Stoffe selektiv zuruckhalten sollen. Das Trenn- 
material von Trennsaulen, die beispielsweise bei prapa- 
rativer Chromatographie verwendet werden, sind typi- 
scherweise Kieselgele oder modifizierte Kieselgele 
[0003] Das verwendete Kieselgel hat typischerweise 
eine Grosse von einigen 10p.m. Urn qualitativ ausrei- 
chende Analyseresultate zu erhalten, ist es notwendig, 
dass das Trennmedium, beispielsweise das Kieselgel 
homogen uber die ganze Lange und uber den ganzen 
Querschnitt der Trennsaule verleilt isl. Solche Trenn- 
saulen werden heute komplett mit Trennmedium ge- 
packt an den Benutzer geliefert, der sie in einer Chro- 
matographie-Vorrichtung einsetzt. Bei dieser Vorge- 
hensweise besteht aber der IMachteil, dass auf Grund 
von Vibrationcn beim Transport eine inhomogenc Ver- 
teilung desTrennmediums in der Trennsaule entstehen 
kann. Kieselgel weist Partikel mit verschiedenen Gros- 
sen auf, die einer bestimmten Grossenverteilung ent- 
sprechen. Vibrationen konnen zu einer Entmischung 
von Partikeln mit unterschiedlichen Korngrossen fuh- 
ren, so dass sich beispielsweise grossere Partikel durch 
die Vibrationen nach unten absetzen. Das Problem der 
Entmischung beim Transport kann dadurch gelost wer- 
den, dass eine Saulein der Form eines Rohrchens di- 
rekt durch den Benutzer mit dem Trennmedium befullt 
wird. Aus JP 08-094603 ist beispielsweise eine Metho- 
de bekannt, mit welcher Trennsaulen fur die Flussig- 
chromatographie gepackt werden konnen. Die Beful- 
lung der Saule erfolgt dadurch, dass am einen Ende der 
Saule ein Vakuum erzeugt wird. Durch Offnen eines 
Ventils wird das pulverformige Trennmedium in die Ko- 
lonne eingesaugt. Gleichzeitig zum Ansaugen erfolgt 
ein Klopfen. Ein Nachteil bei dieser Anordnung besteht 
darin, dass sich auf Grund der Zufuhr durch eine Rohr- 
leitung bereits beim Befullen der Trennsaule mit dem 
Trennmaterial Inhomogenitaten ergeben konnen. Aus- 
serdem ist das darin vorgeschlagene Verfahren verh&lt- 
nismassig aufwendig, da die Trennsaule auf beiden Sei- 
ten mit Anschlussen zum Befullen bzw. zum Evakuieren 
versehen werden muss. Eine rationelle Befullung ist 
deshalb nicht moglich. 

[0004] Es ist deshalb eine Aufgabe der vorliegenden 
Erfindung, die Nachteile des Bekannten zu vermciden, 
insbesondere also eine Vorrichtung und ein Verfahren 
zum Befullen bzw. Wiederbefullen von Saulen zu schaf- 
fen, bei welchen eine homogene Befullung der Trenn- 
saule auf einfache und rationelle Weise moglich ist. 
[0005] Erfindungsgemass werden diese Aufgaben 
mit einer Vorrichtung und mit einem Verfahren mit den 



Merkmaien des kennzeichnenden Teils der unabhangi- 
gen Patentanspruche gelost. 

[0006] Die Vorrichtung dient zum Befullen einer Sau- 
le, die an zwei Enden eine Offnung aufweist. Hier und 

5 im Folgenden wird mit dem Begriff Saule ein Behaltnis 
mit einer langgestreckten Form verstanden, das eine 
beliebige Querschnittform aufweisen kann. Die Saule 
soli mit einem Fullmaterial befullt werden. Insbesondere 
soli die Saule als Trennsaule fur die Chromatographie 

10 dienen und mit einem Trennmedium befullt werden. Die 
Vorrichtung weist einen Behalter zur Aufnahme des 
Fullmaterials auf. Die Vorrichtung ist ausserdem mit ei- 
ner Haltevorrichtung versehen. Die Haltevorrichtung 
dient zum Halten der Saule. Ausserdem weist die Vor- 

15 richtung eine Verbindungsleitung auf, welche eine luft- 
dichte Verbindung einer Ansaugoffnung an einem Ende 
der Saule mit einer Unterdruckquelle erlaubt. Erfin- 
dugnsgemass ist die Saule mittels der Haltevorrichtung 
wenigstens mit einer Befulloffnung am anderen Ende 

20 der Saule in den Behalter einsetzbar. Zum Einsaugen 
des Fullmaterials aus dem Behalter in die Saule ist mit 
der Unterdruckquelle ein Unterdruck erzeugbar. 
[0007] Die erfindungsgemasse Vorrichtung weist ver- 
schiodene Vorteile auf. In vielen Labors sind bereits Un- 

25 terdruckquellen vomanden. Laborpersonal kennt sich 
mit derBedienung von solchen Geraten aus. Die Unter- 
druckquelle wird nun auf einfache Weise verwendet, um 
eine Trennsaule zu befullen. Das Trennmaterial kann 
auf einfache Weise in dem Behalter gehalten werden. 

30 Da sich der Behalter nicht bewegt, besteht keine oder 
nur eine geringe Gef ahr der Entmischung. Weil die Sau- 
le mittels der Haltevorrichtung in den Behalter einsetz- 
bar ist, lasst sich die Saule sehr rasch befullen. Ein An- 
schluss einer Zufuhrleitung fur das Fullmedium an der 

35 Befulloffnung der Saule ist dazu nicht erforderlich. Aus- 
serdem fuhrt das Eintauchen der Saule in das im Behal- 
ter enthaltene Fullmaterial dazu, dass die Saule sehr 
rasch und linear befullt werden kann. Auch damit ist si- 
chergestellt, dass sich keine Entmischungen bzw. Inho- 

40 mogenitaten wahrend der Befullung ergeben. 

[0008] Gemass einem ersten bevorzugten Ausfuh- 
rungsbeispiel ist der Behalter mit Mltteln zum Fluidisie- 
ren des Fullmaterials versehen. Durch die Fluidisierung 
des aus sehr kleinen Partikeln bestehenden Fullmateri- 

45 als wird sichergestellt, dass im Behalter selbst das Full- 
material homogen verteilt bleibt. Beispielsweise konnen 
die Mittel zum Fluidisieren durch eine Druckluflquelie 
gebildet sein. mittels welcher Luft in den Behalter, bei- 
spielsweise von unten her, einblasbar ist. Auch Druck- 

so luft ist in Labors meist vorhanden. Die Fluidisierung 
kann also ohne grosseren Aufwand erfolgen. 
[0009] Gemass einer bevorzugten Ausfuhrungsform 
weist die erfindungsgemasse Vorrichtung eine Befull- 
station, eine Verschliessstation und vorzugsweise eine 

55 Reinigungsstation auf. Die Saule ist zwischen den Sta- 
tionen bewegbar. Besonders bevorzugt erfolgt eine Be- 
wegung durch Verschwenken der Saule entlang einer 
Kreisbahn, auf welcher sich die Stationen befinden. 
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[0010] Gemass einer weiteren bevorzugten Ausfuh- 
rungsform weist die Reinigungsstation Mittel auf, die 
zum Entfernen von uberschussigem Fullmaterial im Be- 
reich der Befulloffnung dienen. Die Mittel zum Entfernen 
des uberschussigen Fullmaterials konnen berspielswei- 
se ein drehbares Rakel aufweisen. Das Rakel kann eine 
Breite aufweisen, die etwa dem freien Innendurchmes- 
ser einer zylindrisch ausgebildeten Saule entspricht. 
Die Hone des Rakels entspricht etwa der Lange des Ab- 
schnitts am Ende der Saule, welcher nicht befullt wer- 
den sol!. Ein nicht befullter Abschnitt am Ende der Saule 
ist beispielsweise gewunscht, damit die Saule ver- 
schlossen werden kann. 

[0011] Die Verschliessstation weist typischerweise 
Mittel zum Einsetzen eines Verschlusskorpers in die Be- 
fulloffnung der Saule auf. Der Verschlusskorper kann 
beispielsweise aus einer Fritte aus porosem Material z. 
B. aus Polyethylen, PTFE Oder Glas bestehen. 
[0012] Gemass einer weiteren bevorzuglen Ausfiih- 
rungsform ist die Haltevorrichtung hohenverstellbar 
ausgefuhrt. Dadurch kann die Saule durch Absenken 
der Haltevorrichtung in das Fullmaterial im Behalter ein- 
getaucht werden. Gleichzeitig kann die befullte Saule 
durch Absenken auf die Mittel zum Entfernen des uber- 
schussigen Materials, beispielsweise auf das drehbare 
Rakel in der oben beschriebenen Form gereinigt wer- 
den. Schliesslich erlaubt die hohenverstellbare Anord- 
nung der Saule auch ein einfaches Einsetzen eines Ver- 
schlusskorpers, beispielsweise einer Fritte durch Ab- 
senken der Saule auf ein Lager, das einen solchen Ver- 
schlusskorper tragt. Typischerweise ist die Unterdruck- 
quelle zur Erzeugung eines Unterdrucks im Bereich von 
1 0 mbar bis 1 mbar jedenfalls kleiner als 400 mbar aus- 
gelegt. Es hat sich gezeigt, dass mit einem derartigen 
Unterdruck das Fullmaterial ausreichend rasch in die 
Saule eingesaugt werden kann und dass sich auf Grund 
des erzeugten Unterdrucks das Fullmaterial auch ge- 
gen die Gravitation in der Trennsaule halt. Dies ist ins- 
besondere dann von Vorteil, wenn die Saule durch Ab- 
senken in vertikaler Richtung in die Befull-, bzw. Reini- 
gungs- oder Verschliessstation bewegt wird. 
[0013] Vorteilhaft kann die Verbindungsleitung zum 
Verbinden der Unterdruckquelle mit der Saule eine Ven- 
tilanordnung aufweisen. Mit der Ventilanordnung lasst 
sich die Verbindungsleitung schiiessen. Dadurch ist es 
auf einfache Weise mogltch, die Unterdruckquelle zu- 
ersl in Belrieb zu nehmen, die Saule danach in den Be- 
halter einzusetzen und erst wenn die Saule in der ge- 
wiinschten Lage ist, den Unterdruck in der Saule zu er- 
zeugen. 

[0014] Die Haltevorrichtung kann ausserdem mit ei- 
nem Anschlag versehen sein, der die Eintauchtiefc der 
Saule in den Behalter genau definiert. 
[0015] Gemass dem erfindungsgemassen Verfahren 
wird eine an zwei Enden offene Saule mit einem Full- 
material befullt. Die Saule dient insbesondere alsTrenn- 
saule fur die Chromatographie. Deshalb wird typischer- 
weise die Saule mit einem Trennmedium befullt. In ei- 



nem ersten Schritt wird die Saule in einen Behalter ein- 
gesetzt, in dem sich das Fullmaterial befindet. In einem 
nachsten Schritt wird im Innern der Saule ein Unter- 
druck erzeugt. Der Unterdruck dient dazu, dass Fullma- 

5 terial durch eine Befulloff nung an einem Ende der Saule 
in die Saule einzusaugen. Sobald die Saule mit Fullma- 
terial gefullt ist, wird sie aus dem Behalter entfemt. 
[0016] Gemass einem bevorzugten Ausfuhrungsbei- 
spiel wird die Saule mrt der Befulloffnung an ihrem un- 

10 teren Ende in den Behalter abgesenkt. 

[0017] Nach dem Befullen und dem Entfernen der 
Saule aus dem Behalter kann die Befulloffnung ver- 
schlossen werden. Dies kann insbesondere durch Ein- 
setzen einer Fritte aus porosem Material geschehen. 

'5 Der Vorteil eines derartigen Verschlusses liegt darin, 
dass die Fritte den Trennvorgang wahrend der Chroma- 
tographie nicht nachteilig beeinflusst. Vor dem Ver- 
schliessen der Saule kann die Saule wenigstens im Be- 
reich der Befulloffnung auf ihrer Innenseite gereinigl 

20 werden, so dass sich die Fritte einfach einsetzen lasst. 
[0018] Es ist ausserdem denkbar und bevorzugt, vor 
dem Befullen der Saule bzw. vor dem Verbinden der 
Saule mit der Unterdruckquelle an einer Ansaugoffnung 
der Saule cbenfalls ein luftdurchlassiges Vcrschlusselc- 

25 ment, insbesondere eine Fritte aus porosem Material 
anzubringen. Damit werden verschiedene Vorteile er- 
zielt Einerseits ist die Saule dadurch auch an ihrer An- 
saugoffnung verschlossen. Wenn das Verschlussele- 
ment vor dem Befullen angebracht wird, wirkt das luft- 

30 durchlassige Verschlusselement gewisserrnassen als 
Ruckhalteelement, das verhindert, dass das Fullmate- 
rial durch die Verbindungsleitung in Richtung der Unter- 
druckquelle gesaugt wird. 

[0019] Bevorzugt wird vor oder auch wahrend dem 

35 Befullen der Saule das Fullmaterial im Behalter fluidi- 
siert. Es ist denkbar, das Fullmaterial durch Schutteln 
oder Riihren zu fluidisieren. Insbesondere bevorzugt ist 
aber eine Fluidisierung durch Einblasen von Luft oder 
anderer, z.B. inerter Gase in den Behalter. 

40 [0020] Erfindungsgemass ist die Saule mittels der 
Haltevorrichtung in den Behalter einsetzbar. Dabei ist 
es sowohl denkbar, die Saule mit der Haltevorrichtung 
abzusenken oder altemativ den Behalter anzuheben. 
Es sind auch andere Bewegungen denkbar. Beispiels- 

45 weise kann die Saule durch Verschwenken aus einer 
Horizontailage in eine Vertikallage in das sich im Behal- 
ter befindliche Fullmaterial eingelauchl werden. 
[0021] Alternativ zu einer Bewegung zwischen den 
einzelnen Stationen entlang einer Kreisbahn ist es auch 

so denkbar, die Saule linear zu bewegen oder gegebenen- 
falls sogar, die Saule ortsfest anzuordnen und die Rei- 
nigungsstation, Verschlussstation und Befullstation zu 
bewegen, beispielsweise zu verschieben. Es sind auch 
verschiedene mechanische Losungen zum Reinigen 

55 bzw. zum Verschliessen der Befulloffnung der Saule 
denkbar, ohne dass dadurch der Rahmen der Erfindung 
veriassen wurde. Die Reinigung kann beispielsweise 
auch durch Abwischen mit einem Pinsel erfolgen. 
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[0022] Die Erfindung wird im Folgenden in Ausfuh- 
rungsbeispielen und an Hand der Zeichnungen naher 
eriautert. Es zeigen: 

Figur 1 : Eine schematische Darstellung ei- 

ner erfindungsgemass befultten 
Trennsaule, 

Figur 2: eine schematische Darstellung einer 

erfindungsgemassen Vorrichtung in 
perspektivischer Form, 

Figur 3: eine schematische Darstellung des 

Befullvorgangs gemass der Erfin- 
dung, 

Figuren 4a, 4b: eine schematische Darstellung des 
Reinigungsvorgangs bzw. einer Rei- 
nigungsstalion gemass der Erfin- 
dung, 

Figur 5: eine schematische Darstellung einer 

Verschlussstation gemass der Erfin- 
dung, 

Figur 6: . eine schematische Darstellung einer 

Verbindung zwischen einer Saule 
und einer Unterdruckquelle gemass 
der Erfindung und 

Figur 7: eine vergrosserte Darstellung eines 

Kupplungsstuckes. 

[0023] Figur 1 zeigt eine Trennsaule 20, welche mit 
einem Trennmedium T befullt ist. Die Trennsaule 20 be- 
steht aus einem Kunststoff mate rial, beispielsweise aus 
einem prazise gefertigten Rohrchen aus Polyethylen 
oderauch aus Glas. Das Rohrchen weist typische rw el- 
se eine Wandstarke von 1-2 mm (und einen beliebigen 
Innendurchmesser D auf). Die Trennsaule 20 weist ei- 
nen Innenraum 24 auf, der homogen mit dem Trennma- 
terialT befullt ist. Die Trennsaule 20 ist an einem oberen 
Ende 21a mit einer ersten Offnung 22a und an einem 
unteren Ende 2 1 b mit einer zweiten Offnung 22b verse- 
hen. Die Offnung 22a am oberen Ende 21 a ist mit einer 
Fritte 23a verschlossen. Die Fritte 23a besteht z.B. aus 
Polyethylen und weist eine scheibenfdrmige Form auf, 
deren Durchmesser etwa dem freien Innendurchmes- 
ser D des Rohrs der Trennsaule 20 entspricht, so dass 
die Fritte kraftschlussig im Rohrchen gehalten wird. Die 
Offnung 22b am unteren Ende 21b der Trennsaule 20 
ist mrt einer Fritte 23b verschlossen. Die Trennsaule 20 
weist an ihren Enden 21a, 21b geeignet ausgebildete 
Verbindungsmittel (nicht dargestellt) auf, die ein Einset- 
zen der Saule in herkommliche Chromatographie Vor- 
richtungen erlauben. Diese nicht naher dargestellten 
Verbindungsmittel konnen auch zum Verbinden der 
Trennsaule 20 mit einer Verbindungsleitung 13 (siehe 
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Figur 2) dienen. Als Trennmaterial T wird typischerweise 
Kieselgel mit einer mittleren Korngrosse von 40 bis 
65u,m eingesetzt. Solche Trennmaterialien werden bei- 
spielsweise zur praparativen Flussigchromatographie 
verwendet. 

[0024] Figur 2 zeigt schematisch die erfindungsge- 
masse Vorrichtung 1 . welche zum Befullen von Trenn- 
saulen 20 gemass Figur 1 dient. Die Vorrichtung 1 be- 
steht im Wesentlichen aus einer Grundplatte 5, auf wel- 
cher eine Befullstation 2, eine Verschliessstation 3 und 
eine Reinigungsstation 4 angeordnet sind. 
[0025] Die Befullstation 2 besteht im Wesentlichen 
aus einem Behalter 11. Der Behalter ist zur Aufnahme 
einer Menge von Fullmaterial ausgelegt, die fur die Be- 
fiillung mehrerer Saulen dient Die Saule 20 ist mittels 
einer Haltevorrichtung 12 gehalten. Die Haltevorrich- 
tung 1 2 ist in axialer Richtung entlang einer Stativstange 
verschiebbar und verschwenkbar gehalten. Ein Arm der 
Haltevorrichtung 12 ist an einer Manschette 29 befe- 
stigt, die entlang der Stativstange 28 gleitet. Ein Hebel 
27 dient zum Feststellen der Haltevorrichtung 12 in axia- 
ler und in Verschwenkrichtung. Der Behalter 11 ist mit 
einer Druckluftlertung 1 5 versehen, durch welche mittels 
eincs Kompressors 16 Druckluft L in den Behalter 11 
einblasbar ist. Dadurch lasst sich das im Behalter ent- 
haltene Trennmedium T fluidisieren. Die Vorrichtung 
weist ausserdem eine Verbindungsleitung 13 auf, mit- 
tels welcher sich die Saule 20 mit einer Unterdruckquel- 
le 14 verbinden lasst. Zum Befullen der Saule 20 mit" 
Trennmedium T wird die Saule durch Absenken der Hal- 
tevorrichtung 12 in den Behalter 11 eingetaucht (siehe 
auch Figur 3). Sobald die Saule 20 ausreichend tief im 
Behalter 1 1 eingetaucht ist, wird mit der Unterdruckquel- 
le 14 im Innern der Saule 20 ein Vakuum erzeugt. Da- 
durch wird das Trennmedium T rasch und homogen in 
das Innere 24 der Saule 20 angesaugt. Sobald die 
Trennsaule 20 befullt ist, wird sie durch Anheben der 
Haltevorrichtung 12 aus dem Behalter 11 entfernt. 
[0026] In einem nachsten Schritt wird die Trennsaule 
20 durch Verschwenken der Haltevorrichtung 12 ent- 
lang einer Kreisbahn K zu der Reinigungsstation 4 ver- 
schwenkt. Die Reinigungsstation 4 weist ein drehbares 
Rakel 17 auf, mittels welchem sich uberschussiges 
Trennmaterial T am unteren Ende 21b der Trennsaule 
wegkratzen lasst. 

[0027] Sobald das uberschussige Trennmaterial ent- 
fernt worden ist, wird die Trennsaule 20 wieder durch 
Verschwenken entlang der Kreisbahn K zu der Ver- 
schliessstation 3 gebracht. Die Verschliessstation 3 
weist ein Lager 18 auf, auf welcher eine Fritte 23b zum 
Verschliessen des unteren Endes 21b der Saule 20 ge- 
lagert ist. 

[0028] Vor dem Befullen der Saule 20 wird die Saule 
bzw. die Vorrichtung wie folgt vorbereitet: Am oberen 
Ende 21a wird in die Ansaugoffnung 22a eine Fritte 23a 
eingesetzt. Anschliessend wird das obere Ende 21a 
bzw. die Ansaugoffnung 22a der Saule 20 mit einem 
Kupplungsstuck25 (siehe Figur 3) mitderVerbindungs- 
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leitung 13 und dadurch mit der Unterdruckqulle 14 ver- 
bunden. 

[0029] In Figur 3 ist in vergrosserter Darsteliung die 
Saule 20 in der Befullstation 2 gezeigt. Die Saute 20 ist 
an ihrem oberen Ende 21a mit einem Kupplungsstuck 
25 mit der Verbindungsleitung 13 verbunden. Im Be- 
reich des oberen Endes 21a ist in der Ansaugoffnung 
22a eine erste Fritte 23a eingesetzt. Durch die Verbin- 
dungsleitung 13 lasst sich mittels der Unterdruckquelle 
14 im Inneren 24 der Saule 20 ein Unterdruck P erzeu- 
gen. Dadurch wird Trennmedium T durch die Befulloff- 
nung 22b am unteren Ende 21b der Saule 20 in das In- 
nere 24 der Saule 20 angesaugt. Das Innere 24 der Sau- 
le wird dadurch bis zu der Fritte 23a homogen mit Trenn- 
medium T befullt. 

[0030] Das Trennmedium T wird durch Einblasen von 
Lutt L durch eine Druckleitung 1 5 in den Behalter 1 1 flui- 
dislert. 

[0031] Die Trennsaule 20 isl an der Haitevorrichlung 
12 befestigt. Die Befestigung ist nicht im Detail gezeigt. 
Die Befestigung kann auf dem Fachmann bekannte 
Weise beispielsweise durch eine Klemme erfolgen. 
[0032] Die Haltevorrichtung ist in axialer Richtung A 
hohcnverstcllbar. Ein Anschlag 26 begrenzt die Axial- 
bewegung nach unten und definiert so die maximale 
Eintauchtiefe der Saule 20 im Behalter 11 . 
[0033] Figuren 4a und 4b zeigen eine schematische 
Darsteliung der Reinigungsstation 4 in Seitenansicht 
(Figur 4a) und in der Draufsicht (Figur 4b). 
[0034] Die Reinigungsstation weist eine Halterung 30 
auf, auf der ein drehbares Rakel 1 7 angeordnet ist. Das 
Rakel 1 7 entspricht im Wesentlichen einer Klinge, deren 
radial aussere Seiten entlang derfreien Innenflache der 
Trennsaule streichen. Zum Entfernen von uberschussi- 
gem Trennmaterial T im Bereich der Befulloffnung 22b 
am unteren Ende 21b der Trennsaule 20 wird die Saule 
in Achsrichtung A mit der Haltevorrichtung 12 abge- 
senkt, bis das untere Ende 21b etwa auf der Halterung 
30 auf liegt. Dabei dringt das Rakel 1 7 in die Offnung 22b 
am unteren Ende 21b der Saule 20. Die Hone H des 
Rakels entspricht dabei etwa der Lange h des Abschnit- 
tes, in dem das Trennmaterial T entfemt werden soli. In 
Figur 4b ist eine Draufsicht auf das Rakel 17 gezeigt. 
Der Aussendurchmesser d des Rakels 17 entspricht im 
Wesentlichen dem f reien Innendurchmesser D der S&u- 
le 20. Durch Drehen des Rakels 1 7 wird uberschussiges 
Material am unteren Ende 21b entfernt. Gleichzeitig 
wird eine genau gerade horizontal Abschlussflache 
des Trenn materials T erzeugt. 

[0035] Sobald das uberschussige Trennmaterial T 
entfemt worden ist, wird die Trennsaule 20 wieder in 
Achsrichtung A abgehoben. Weil die Trennsaule 20 im- 
mer noch mit der Unterdruckquelle 14 verbunden ist, 
wird das Trennmaterial T auch gegen die Gravitations- 
kraft in der Trennsaule 20 gehalten. 
[0036] Figur 5 zeigt schematisch die Verschliesssta- 
tion 3. Die Verschliessstation 3 weist ein Lager 18 auf. 
Auf dem Lager 18 ist eine zweite Fritte 23b abgelegt. 



Durch Senken der Trennsaule 20 auf die Verschliess- 
station 3 kann die Fritte 23b in die Offnung 22b am un- 
teren Ende 21b der Saule 20 eingesetzt werden. Die 
Saule 20 wird soweit abgesenkt, bis ihr unteres Ende 

5 21b auf einer Halterung 31 fur das Lager 18 aufliegt. Die 
Dimension der Fritte 23b ist so gewahlt. dass sie auf 
Grund von Gleitreibung fest im Innern der Saule 20 ver- 
bleibt. Durch Anheben der Saule 20 in Achsrichtung A 
wird die Saule von der Verschliessstation 3 entfemt. Die 

10 Saule 20 ist homogen mit dem Trennmedium T befullt 
und beidseitig mit einer Fritte 23a, 23b abgeschlossen. 
Zum Abschluss des Befullvorgangs wird die Verbin- 
dungsleitung 1 3 mit einer Ventilanordnung 1 9 (siehe Fi- 
gur 6) unterbrochen, so dass sich durch die Befulloff- 

*5 nung22bim Innern 24 der Saule20 wieder Norrnaldruck 
einstellen kann. Sobald sich Norrnaldruck eingestellt 
hat, beispielsweise nach Warten von einigen Sekunden, 
kann das Kupplungsstuck 25 vom oberen Ende 21a der 
Saule 20 entfernt und die Saule aus der Haltevorrich- 

20 tung 12 entnommen werden. 

[0037] Figur 6 zeigt schematisch die Verbindung zwi- 
schen der Saule 20 und der Unterdruckquelle 1 4 mittels 
dem Kupplungsstuck 25, der Verbindungsleitung 1 3 und 
einem in die Verbindungsleitung 13 cingesctzten Ventil 

25 16. 

[0038] Figur 7 zeigt eine vergrosserte Darsteliung ei- 
nes Kupplungsstukkes 25 zum Einsatz in der vorliegen- 
den Erfindung. Das Kupplungsstuck besteht im Wesent- 
lichen aus einer Klemmhulse 32 zur Verbindung mit der 

30 Verbindungsleitung 13. In der Klemmhulse 32 ist eine 
Flachdichtung 36 eingesetzt : gegen welche das obere 
Ende 21a der Saule 20 pressbar ist. Ein Spannring 35 
ist zwischen der Klemmhulse 32 und einem Deckel 33 
eingeklemmt. Der Deckel 33 ist uber Schrauben 31 mit 

35 einer Griffhulse 34 verbunden, welche mittels einer 
Druckfeder 37 an der Klemmhulse 32 vorgespannt ist. 
Die Saule 20 liegt, wenn sie im Kupplungsstuck 25 ein- 
gesetzt ist, dicht an der Flachdichtung 36 an und wird 
durch den Spannring 35 gehalten. 

40 

Patentansp ruche 

1. Vorrichtung (1) zum Befullen einer an zwei Enden 
45 (21a, 21b) offenen Saule (20) mit einem Fullmate- 
rial (T) s insbesondere zum Befullen einer Trennsau- 
le (20) fur die Chromatographic mil einem Trenn- 
medium (T), 

mit einem Behalter (11 ) zur Aufnahme von Fullma- 
50 terial (T), mit einer Haltevorrichtung (1 2) zum Hal- 
ten der Saule (20) und 

mit einer Verbindungsleitung (13) zum luftdichten 
Verbinden einer Ansaugoffnung (22a) an einem En- 
de (21a) der Saule (20) mit einer Unterdruckquelle 

55 (14), 

wobei die Saule (20) mittels der Haltevorrichtung 
(12) wenigstens mit einer Befulloffnung (22b) am 
anderen Ende (21 b) der Saule (20) in den Behalter 



5 



BNSDCCID: <EP 1348957A1..L> 



*9 



EP 1 348 957 A1 



10 



(11) einsetzbar ist und 

wobei in der Saule (20) zum Einsaugen des Fullma- 
terials (T) aus dem Behalter (11) in die Saule (20) 
mitderUnterdruckquelle (14) ein Unterdruck (P) er- 
zeugbar ist. 

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass der Behalter (11) Mittel (15) zum 
Fluidisieren des Fullmaterials (T) aufweist. 

3. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Mittel zum Fluidisieren durch ei- 
ne Druckluftqueile (15, 16) gebildet sind s mittels 
welcher ein Gas : insbesondere Luft (L) in den Be- 
halter (11) einblasbar ist. 

4. Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 3, da- 
durch gekennzeichnet, dass die Saule (20) mit- 
tels der Haltevorrichtung (1 2) zwischen einer Befull- 
station (2), einer Verschliessstation (3) und vor- 
zugsweise einer Reinigungsstation (4) bewegbar, 
insbesondere verschwenkbar ist. 

5. Vorrichtung nach Anspruch 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Saule (20) entlang einer Kreis- 
bahn (K) zwischen der Befullstation (2) s der Reini- 
gungsstation (4) und der Verschliessstation (3) ver- 
schwenkbar ist. 

6. Vorrichtung nach einem der Anspruche 4 oder 5, 
dadurch gekennzeichnet, dass die Reinigungs- 
station (4) Mittel (17) zum Entfemen von uber- 
schussigem Fullmaterial (T) im Bereich der Befull- 
offnung (22b) aufweist. 

7. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Mittel zum Entfernen ein dreh- 
bares Rakel (17) aufweisen. 

8. Vorrichtung nach einem der Anspruche 4 bis 7, da- 
durch gekennzeichnet, dass die Verschliessstati- 
on (3) Mittel (18) zum Einsetzen eines Verschlus- 
skorpers (23b), insbesondere einer Fritte in die Be- 
fulloffnung (22b) am Ende 21b der Saule (20) auf- 
weist. 

9. Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 8, da- 
durch gekennzeichnet, dass die Haltevorrichtung 

(12) hohenverstellbar ausgebildet ist. so dass die 
Saule (20) durch Senken der Haltevorrichtung (12) 
entlang einer Achse (A) in das Fullmaterial (T) im 
Behalter (11) eintauchbar ist. 

10. Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 9, da- 
durch gekennzeichnet, dass die Unterdruckquel- 
le (14) zur Erzeugung eines Unterdrucks (P) von 1 
mbar bis 400 mbar, insbesondere kleiner 10 mbar 
ausgelegt ist. 



1 1 . Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 1 0 ; da- 
durch gekennzeichnet, dass die Verbindungslei- 
tung (13) eine Ventilanordnung (19) zum Schlies- 
sen der Verbindungsleitung (13) aufweist. 

5 

1 2. Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 1 1 . da- 
durch gekennzeichnet, dass die Haltevorrichtung 
einen Anschlag (26) zum Begrenzen der Eintauch- 
tiefe der Saule (20) im Fullmaterial (T) aufweist. 

10 

13. Verfahren zum Befullen einer an zwei Enden (21a, 
21b) offenen Saule (20) mit einem Fullmaterial (T), 
insbesondere zum Befullen einer Trennsauie fur die 
Chromatographie mit einem Trennmedium (T), 

is bestehend aus den Schritten 

Einsetzen, insbesondere Eintauchen der Saule 
(2) in einen Behalter (11) mit Fullmaterial (T), 
Erzeugen eines Unterdrucks (P) im Innern (24) 
20 der Saule (20) zum Einsaugen des Fullmateri- 

als (T) durch eine Befulloffnung (22b) an einem 
Ende (21b) der Saule (20) in die Saule (20) 
Entfernen der gefullten Saule (20) aus dem Be- 
halter (11). 

25 

14. Verfahren nach Anspruch 13, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Saule (20) mit der Befulloffnung 
(22b) an ihrem unteren Ende (21b) in den Behalter 
(11) abgesenkt wird. 

30 

15. Verfahren nach einem der Anspruche 13 oder 14, 
dadurch gekennzeichnet, dass die Befulloffnung 
(22b) nach dem Befullen mit dem Fullmaterial (T) 
verschlossen wird, insbesondere durch Einsetzen 

35 einer Fritte (23b) aus Fullmaterial. 

16. Verfahren nach Anspruch 15, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Saule (20) vor dem Verschlies- 
sen wenigstens im Bereich der Befulloffnung (22b) 

40 gereinigt wird, dass insbesondere im Bereich der 
Befulloffnung (22b) vorhandenes uberschussiges 
Trennmaterial (T) entfernt wird. 

1 7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 3 bis 1 6, da- 
45 durch gekennzeichnet, dass vor dem Befullen der 

Saule (20) die SSule in einer Ansaugoffnung (22a) 
am anderen Ende (21a) der Saule (20) mit einem 
luftdurchlassigen Verschlusselement (23a), insbe- 
sondere mit einer Fritte verschlossen wird. 

50 

1 6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 3 bis 1 7, da- 
durch gekennzeichnet, dass das Fullmaterial (T) 
im Behalter (1 1 ) vor oder wahrend dem Befullen der 
Saule (20) fluidisiert wird, insbesondere durch Ein- 
55 blasen eines Gases, insbesondere von Luft (L) in 
den Behalter (11). 
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